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Terfahren und VorrioHtung ssur Herstellung von weitgebend kugel' 
fBrmigen, KleselsaTire enthaltenden Hydrogelen 



Gegenetand der Trorllegenden Erfindtiag let eln Verfaliren lind 
eine Vorrichtung zur Herstellung von weltgehend kugelfBrnlgem 
kleselsaurehaltlgen Eydrogel. 

Kieseleaurehaltlge Hydrogele teeltzen elne Vielaahl von An- 
wendungsmOgllohkeiten und dienen a.B. insTjesondere als Auagange- 
produlcte fUr die HerB-tellung von hooliproeentigen bestHndlgen 
KleeelsaiirehydroBolen Oder werden durch Troclamng je nach llirer 
Vorbehandlnng in engporige Oder vreitporige Kleselgele ttberge- 
fllhrt. So wird "belcanntlioli engporigee Kieselgel in etlickiger 
Oder kugeliger Porn zur teclinischen Troclmung von ffasen elnge- 
setzt. AoBerdem werden grofie Mengen weitporigen Zieselgels fein- 
vernahlen als lackoattierungenittel, ale Antiblookmittel flir 
ZunstBtoff-Polien, fttf Bierstabilisierung und fttr viele andere 
Zweoke verwendet. Weiterbin iat Kieaelaaurehydrogel ein Binaatz- 
atolf flir die Herat.ellung von Katalyaatoren. 

Aufgrund der Vielaabl dieaer Anwendunganagliohlceiten beateht 
daher ein groflea Intereaae, Kleaelaaurebydrogel auf einlaobe 
Weiae in einer leioht bandbabbaren Fom, z.B. ala Kugeln, zu 
erzeugen, wobei ea wegen der veraobiedenaten Anwendungamoglioh- 
keiten von Torteil iat, wenn bei der Heratellung keiue Terfabren 
benutzt werden, die eine Terunreinigung dea Hydrogela zur Polge 
babeut 

Ea iat bekannt (DBP 896 189), daS man kugelfermige Kieselaaure- 
bydrogele dadurob beratellen kann, dafl man aua einem kieael- 
aaurebaltigen Robato«, z.B. Wa8aerglas,aurob Umaetaung nit 
einer saure, z.B. Sobwelelaaure, eln gelbildendea Kieselaauro- 
bydroaol berstellt und diesea in Porn einzelner Iropfen durcb 
eln nit Waaaer und den Hydroaol niobt BlBobbareBgaafbrmigea oder 
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flttssiges Medium, z.B. ein MineralBl, hindurchleltet . Die Hydro- 
soltropfen nehmen dabei eine mehr Oder weniger kugelftJriDige Ge- 
Btalt an und verbleiben so lange in der Olschiclit, bis die Um- 
wandlung vom Sol in das feste Hydrogel erfolgt ist. Die naoh dem 
aufgeaeigten Yerfaliren hergestellten Hydrogelkugeln enthalten 
Im allgemeinen nur oa. 10 Gew.;( SiO^. Infolge ihrer aufwendigen 
Herstellimg und der Hineralolverunreinigang Verden sie fast aus* 
schlieBlioh zu Perlen fllr die !Ib?oclmi2ng technisclier Grase ver-- 
arbeitet. Sofem bei diesem Verfehren die Mischxmg in ein gas- 
fSrniges jyiedium verspritzt vrird, arbeitet inan so, daB nan aus 
Wasserglas, ScbwefelsSure und Alumlniumsulfat nittels einer 
Mischdttse zunaobst HydrosoltrSpfchen mit einem Gehalt von oa» 
10 Gew.jJ KieselBfiure und lonerde erzeugt, die in einem mit luft 
geftlllten Eessel gespritzt werden« TTnter den angewandten Be- 
dingungen erfolgt die Umwandlung des Hydrosols zu Hydrogel inner- 
balb einer Sekunde, so daS dieia.einen HydrogeltrSpfohen in 
einer WasserBchiclit am Boden des Eessels aufgefangen und weiter- 
yerarbeitet werden IcOnnen. 

Die bei dieser Arbeitsweise erf orderlicbe auBerst rasche XJm- 
wandlung vom Hydrosol in das Hydrogel ist im Dauerbetrieb nur 
sebr schwer zu verwirklichent well sich infolge der fUr ein 
solclies Yerfahren notwendigen Reaktionsbedingungen im Miscbraum 
und am DUsenmund naoh kurzer Zeit Terlcrustungen bllden, die siob. 
aueb bei sebr Icurzen Terweilzeiten und intensiver DurchiDiscliung 
im Misohraum nioht vermeiden lassen. Eine stabile fahrweise 
wird daduroh sehr ersoliwert bzw« faA unmQglich gemaoht. AuSer- 
dem ist es auf diese Weise nieht mSglich, Uber einen langeren 
Zeitraum einwandfrei homogen gemisobte Hydrogellcugeln zu er- 
balten, die sioh bei entspreobender Nacbbeliandlung zu kugel- 
fSrmigem, engporigem Eieselgel weiterverarbeiten lassen. Die 
Herstellung von kugelfBrmigen Kieselsaurebydrogelen im gas- 
fesrmigen Medium bat deshalb bisber nooh keinen Eingang in die 
leohnik gefunden« 



Es ist daber verstandlicbi dafi in der Teobnik bis beute in 
groBem Ausmafi Yerfahren praktiziert werden, die ein nioht ver-. 
unreinigtes Xiesels&urehydrogel mit bis zu 15 aew«9( SiO^ lie- 
fem, allerdings in stUokiger Form. Bei dieser Arbeitsweise 
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laflt nan das unbeatHndige KlaselBaurebydroBOl aunSolist mm 
Hyarogel ers-fcarren tind aerlcleinert aaBohllefiend das konpalcte 
Hydrogel zu Gel*braoli. Oftoals aUsaen dabei die eingeeetzten 
EoliBtoffe tfasserglas imd Schwefelaaure und das geljildete Klesel- 
saureliydrosol aul 5 Ms 10^0 gekUhlt werden. Aufiardem sind die 
TorriolituzigaifUr die trberfUhrung des Hydrogela in die Splitt- 
form recht kompliziert und aufwendig. 

ler vorliegenden Erfindung lag die Aufgal)e zTigrunde, ein Ter- 
fahren aur Herstellimg von weitgehend kugelf fixmigen kieselsaure- 
haltigen Hydrogelen aus durob UxDsetssung aUcalisoliex kiesel- 
saurelialtiger Rolistoffe nit satiren LBsungen erhaltenen Kieael- 
saupehydroflolen bu sobaffen, bei dem die Kieaelaaurebydroaole 
in einem gaafomiigein Mediun in Tropfenfonn ttbergefUhrt nnd zu 
einem kugellBrmigem Hydrogel verfestigt werden, das gegebenen- 
fallB nacb einer anscblieflenden Alterung nnd/oder einem Basenausi- 
tauBcb gewascben wird, wobei die Jfaobteile des belEaunten Ter- 
fabrene venoieden werden. 

Es wuxde gefanden, da0 diese Atxfgabe dadurob gelSBt werden kanni 
dafi nan sweeks Bildung des Kieselsaurebydrosols snmaobst die 
saure LQBung an stronaufwarts gelegenen Ende einer kontinuier- 
licb drucbB-trBmten Miscbzone einlUbrt und den kieselsaurebalti- 
gen Robstoff in stronabwartiger Riobtung verteilt der sanren 
LSsnng zufUbrt* 

Wesentliobes Kennseicben dea erfindungagenaBen Yerfabxens ist 
es, daB die Eonponentaaifar die Bildung dee Zieselsaurebydrosols 
niobt muDittelbar vor den Terspritsen zweoks tJberfUbrang des 
Sola in die Ixopfenfom zuBanmentreffen> sondexn dafi sie vozber 
eine Msobzone passieren. Ein weiteres wesentliobes Herkneil 
der erfindungsgenafien Arbeitsweise bestebt darin, dafi nan an 
stromaufwartigen Ende der MlsobBone zunaebst die saure sung 
einfOhrt und zu dieser sauren LSsung auf ibren Wege durob die 
Miscbzone die Jewells erforderlicbe Menge des kieselsaurebalti- 
gen Robstoff es in Seilnengen an nebrereui in axialer Riobtung 
▼erteilten Hiscbstellen graduell sufUbrt oder aber aucb die Zu- 
fUbrung Ilber die gesante Msobzoneniange obne Brtlicbe Unter- 
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trecliuiig eretreclrt, Dadurch wlrd die Schwef elsauf^olt einena 
Tell des Wasserglases zunftclist zu elnem saxiren Hydrosol unge- 
setzt, Grtllche alkallsolie Realrtion wird verinleden tiiid die 
IfeutrallBation des gut durchgemiscliten sauren HydroBols wird 
zxuD stronabwartlgen Ende der Mischzone hln allnahllch zu Ende 
geftthrt, wobei es vesentlioh ist, dafi kelne RaokyenDlsclixuig 
elntritt. 

Die l)eiden Component «i warden vorzugswelse znlt Drall in die Hiaoh- 
zone elngefOhrty indezD man die Eomponenten tangential in die 
meiet zylindrisch ausgeMldete Mischzone einstrBmen IfilBt, Die 
ElnstrSmrioTitungen IcSnnen in alien Hischebenen gleioh oder auch 
alternierend sein* Die altemierende Einftthrung bringt wegen 
der hSheren. Relativgescbwindigkeiten etwas bessere Dorch- 
mischungent hat aher unter Uisst&nden hShere Srtllclie Terweil- 
zeiten zur folge, Terbunden mit der Gefahr von RlioloDiBotiuzigen 
und Terstopfungen bzw. Krustenbildung. Urn diese defahren zu 
yermeiden ywerden die Eomponenten vorzugsweise mit Gleiohdrall 
in die HLschzone eingefOhrt. 

Ala kieselsSurelxaltige Eohstoffe dienen insbeaondere ITatrium- 
oder EallumwasserglaslSsungen mit Konsientrationen von z.B. 10 
bis 20 Oew.^ Si029 die auoh Feinanteile z.B« dee erzeugten Gels 
gelOst Oder suspendiert enthalten kSnnen. Als saure L5sungen 
kommen yerdUnnte Mineralsfturent insbeaondere verdilnnte Schwefel- 
s£lure in Konzentratlonen von 20 bia zu 35 Gew.jt in Betraolit* Bs 
ist ein weiterer Torteil des erfindungagem^en Verfahrena, daB 
es hiemacbt mSglich ist 9 die Reaktionakomponenten in Eonzen- 
trationen nahe der oberen Grenze der genannten Bereiche einzu- 
aetzen, so daB man auf diese Weise homogene Hydrogele mit einem 
Oehalt von bis zu 18 Gew.^ Si02 erzeugen kann, wenn man in der 
Misobzone Xemperaturen von 45^0 niobt Libers chreitet* Bei EUhlung 
dea eingeaetzten Wasaerglaaea und der Sohwefelsaure auf z«B# oa.< 
10^0 iat ea aogar mSglioh, glaaklare Hydrogelkugeln mit einem 
SiOg^ehalt von Uber 18 bia etwa 23 Gew«)( herzuatellen. Je nach 
dem Si02--Gehalt dea herzustellenden Hydrogels kSonen daher 
Semperaturen von 5 bis 45^ eingehalten werden« Bei niedrlgen 
Eonzentrationen der beiden Ausgangskomponenten w&hlt man zweok- 
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naflls liBhere Temperaturen lanerhalb fles angegebenen Bereichs. 

Die teiaea Kompoaenten werden In BOlchem TerhaitulB zuelnander 
la aie MlaoUzon© eiageflihrt, da6 das in der Misclizono gebildete 
Kieselsaurehydrosol einen pH-Wert yon 5 bis 10, vorzugawelae 
von 7 bis 9, erreiclit. Innerhalb dieses Berelcliefl hSlt oaa 
zweckmaBig un so niedrigere pH-Werte ein, je bBher die Koazea- 
tration der Kofflponentea uad je liUher die Temperatur let. 

Das erfiadTjngBgenaBe Verfahrea eel in fblgeadea auhand der 
Figur, la der elae fUr die Durchfllhruag des erfindungsgeinaflea 
Terfahreae geelgaete VorrloHtuag veraaschaulioH-t let, aSher er- 
IButert. 

Daa auflere, voranigsweise zylindriache aeliauae 1 ist ini-t zwei 
auf seiner Ifiage versetzten Rohrzuleitungea 2 fOr die saure 
IiSsung und 3 fOr den kleselaaurelial-tigea Rohstoff vePBeliea. la 
dieaeiD Gehause ist voraugswelBe koaxial die MlBoWcannDer 4 ange- 
ordaet. Dleae let aaf lUrep stroinaafwttrtB gelegeaea Stiraaelte 
5 versohloBsea uad hat auf Ihrem ttuflerea Unfaag elaea Buad 6, 
der dea Raxan awlsohea Qehauae 1 uad der AuBeawand der MisoWcanmer 
4 BwlBcHea dea beldea RohrBuleltaagen 2 und 3 in zwei Ringraune 
7 und 8 aafteilt und dicht voneinander trennt. SelbstrerstHnd- 
licb ist es auoU mt^glioli, die beiden Reaktioaskonponenten der 
MisobkamrDer nicht ttber die beiden Ringraume, eoadera direkt 
ssuzufOhrea. Aus der eraten TorkainiDer 7 BtrBfflt die saure Wsuag 
durob eine oder auoh nebrere, vorzugswelse taageatlal aage- 
ordaete Bobruagea Oder Xaattle 9 in die Mlsobkaanier 4 ela. Mr 
kleaelBttnrelialtige Rohstoff gelangt voa der Vorkanner 8 duxob 
Ittaga der Mlaohlcaaner la oabrepea Queraohalttaebeaea ebealalle 
▼oraugawelBB taageatlal aageordaete Bobruagea oder Kanaie 10 
la die Mlaobkanmer 4. Aaatelle der ia mebrerea QueraobaittB- 
ebenea aageordaeten Bobruagea 10 kana aucb ela Ittaga der MlBcb- 
kaoner aicb eratreokeader taagentialer Soblitz lUr die Zufttbruag 
dea kieselaaurebaltigen Robatoffes vorgesebea eela. In Palle 
der Anordnuag von einzelaea Bobruagea wlrd der kleBelatture- 
baltlge Robstoff graduell uad la Palle der Aaordauag elaea 
Sohlltzea langs der geaaotea MlBobzoae obae Brtliche Uater- 
brechuag koatlaulerllob der aaurea IBsuag belgenlaclit. 
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Es ist im Prinzip mSglich, imiDittelbar hinter der letzten Zu- 
fahrebene eine Dttse anzuordnen, duroli die das geblldete BCydro- 
sol zvecks TropfexLblldung In ein gasfBrmlges Medium, das sloli 
in dem Hydrosol nicht merklioh IBst, z.B, luft, au verspritzen. 
Es hat sicli jedocli als zweckmafllg ©rwiesen, das gebildete hy- 
drosol Tor seiner Terspritzung nooh eine Nachnnisclizone ohne 
weitere Zufuhr des kieseleaurebaltigen aohatoffea passieren zu 
laesen. Um dies zu erreiohen, ist in der Mischkammer ein wei- 
teres ffehause, z*B. ein KunstBtoffaolilaucli 11, eingelegt, der 
mit DurohtrittsBffnungen versehen ist, die genau nit den oben 
erwSlinten Bobnmgen Oder ffanftlen 9 imd 10 flucbten, Meser 
Soblaucb ragt aus der eigentllcben Mlscbzone nocb um etwa der 
I£nge dieser Miscbzone aus ibrem stromabwartigen Bnde b.eraus. 
Sadurob wird eine selamdare Mlscbkamoier 12 (HaobmiscUcamner) 
gebildet, in die kein kieselsaurebaltiger Robstoff eingeftlbrt 
wird. Durcb die besobriebene Ausftflirungsf orm wird ein kanten- 
freier tfbergang zwiscben der eigentllcben Misobkannner A und 
der ITacbiDlBobkaimner 12 gescbaffen und somit die Entstehung von 
Terkruatungen am tTbergang wirksam Yerblndert* 

Als Base bzw. Sprltzmundstdck zum Tersprltzen des geblldeten 
KieselsaurehydrosolB in das gasfOrmige Medium wird zweckmafiig 
ein z.B, flaob, oval, nierenfBraig oder Sbnllob ausgebildetes 
Robrstttok 13 auf das stromabwftrts gelegene Ends dee Scblaucb- 
stUekes aufgescboben, so dafi auob bier ein kantenfreler tfber- 
gang vorllegt. 

Welterbln bat es slob als vorteilbaft erwiesen, dem als Kacbmiscb- 
kammer dienenden Tell des Scblauobes an einer oder melireren 
Stellen elnen llacben Str8mungs<iuerscbnltt zu ertellen, lua die 
ffesobwindigkeltsumlangskomponenten zugunsten der Axialkompo- 
nenten zu reduzleren. 

Die Torriobtung kann den Jeweillgen OegebenhAlten wie z.B. 
Menge, Konzentration und Temperatur der Ausgangsstoffe, ange- 
paflt und auf dleee Weise z.B. durcb DimenBlonierung der Miaob- 
kammer durcb die Anordnung, Zabl, Form und Qrttfle der Oflnungen 
Ittr die ZufUbrung der Heaktionskomponenten optimiert werden. 
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Die MlsoHkaimner soli vorteillialt ein Terhaiiaile Tron LHnge au 
DurohmeBBer von 5 "bis 20 aufweiaen. Die Ittnge aer mseHkanmiep 
betpagt in der Kegel etwa 50 "bla 200miH. 

Die BTaclunlschlcaimiier, die zwectoaaBig den gleichen DurcluneBaer 
wie die eigentllclie Misohkananer aufweiBt, wird vorteiUialt so 
dlmensionierl;, daB Verweilaeltii von 0,01 Ms 0,1 Sekunden ein- 
gelxalten werden ktinnen. In Anbetraoht der anrchrosetaenflea 
Mengen der Heaktionflkonponenten bedeutet dlea, daB die Ifinge 
der IfaclunlsolikaanBer, d.h. fter Eanmer In der Icein kleBelflaare- 
haltiger Rohstoff Bugeftthrt wlrd, etwa 100 bis 300 bod Detragen 



Ton anssohlaggebender Bedeutung flir ein gutes PuiUctionieren 
der Yorriottung iflt,daB irmerhall) der MiBchkaamiem nnd an iHren 
tJbergangen keine Kanten vorliegen, die AnlaB zw AusWldung von 
Terkrastnngen geben lc6nnen« 

Das naob den erfindnngBgenaSen Verfahren eiftialtene kagel£8nnige 
meBelBSureliydrogel tamn olme weltere Bebandltmg in all den 
Pailen weiterrerarbeitet werden, bel denen es nlcht auf die 
Srhaltnng der Eugelforn ankomnt. So kOrnaen dieee kugelfOrmigen 
Kieselsaurebydrogele naoh den UblicHen Methoden uu Kleselsaure- 
flolen Oder «u weitporigen Kieselgel weiterverarbeitet weird en. 

Win nan dagegen die Hydrogelkugeln au engporigem, b.B. als 
Trookennlttel geeigneten KieBelsauregel imter Erbaltung der 
Eogelfom welterverarbeiten, so nasBen die Hydrogelkngeln in 
an slob bekexintex Weiee einer Qelaltemng und elneo Baaenaus- 
tauaoh vor der Irooknung nnterworfen werden. 

Dabei hat sicTi ttberrasohenderwelee berausgestellt , dafl man bel 
der Alterung der naob dem erflndungsgeniaflen Verfahren herge- 
Btellten Hydrogelkugeln nlcbt auf die Einhaltung der . ttblioher- 
weiae notwendigen tiefen Tenperaturen von z.B. 5^0 aagewteen 
ist, um bel der ansolilleBenden Irocknung kugelfSmigea eng- 
porigea Kieselsaaregel mit hober Peatigkeit und gaten lErocknungB- 
eigenaohaften au erbalten. Die Alterung kaun vorteilbaft aucb 
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T)ei hBheren TexDperaturen e.B. von 15 Mb 30^0 vorgenonnDen werdent 
wobel elne Alterungsdauer In dleseiD Semperaturbereloh von 5 
Ms 120 Mlnuten, vorzugsweiee 5 bis 20 MLnuten ausreicht. An- 
solilieBend an die Alterung wlrd elne SSLuerung vorgenosmen, d«h. 
das Hydrogel wlrd alt elner sanren LBsxmgy z«B« elner verdOnnten 
Hlnerals&ure, die auob aalzlialtlg seln kann, wle z.B« Sohwefel- 
sanre Oder SalpeterslLure , bebandelt. Die Saiiren haben yortell- 
baft elne Eonzentratlon von mlndestens 0,8 (}ew»j£« Facb oben let 
der Eonzentratlon kelne Orenze gesetzt, j^doch wlrd nan ans 
wirtsobaftlicben SrUnden Konzentratlonen unter 25 &ew.jt bevor- 
zngen. Die Sauerungsdauer betrftgt vortellbaft 0,5 bis 3 Stunden. 
AnsctilleBend an die SSnerung wlrd das Hydrogel in an slcb be- 
kannter Welse, z,B« nit scbwacb saureia Wasseir ausgewaschen und 
dann bel Teibperatoren von 100^ bis 130^0 getrooknet. 

Die gesoblXderte Arbeltswelse zur Berstellung von kagelfSnnlgesit 
engporlgem Eleselgel far die teohnlsobe Crastxooknung 1st Im 
Tergleloh zu den blsber bekannt gewordenen Hetboden wesentlloli 
einfaober. So erglbt die Terkttrzung der Alterungszelt elne be- 
acbtllcbe Terklelnerxmg dee betreffenden Anlagetells. Die sonst 
Ublloben Axifwendungen fttr elne EOhlttng des Hydrogels w&hrend 
des Alterungsprozesses kfinnen entfallen. AuBerden betrftgt die 
fOr die S&nrebebandlxuig notwendlge Zelt nnr 0,5 bis 3 Stunden, 
wogegen bel den In der Xlteratnr besohrlebonen Basenaustauaoh^- 
prozessen Bebandlnngszeiten von aebr als 10 Stnnden nlobt salt en 
slnd. SchlleBllob IftSt slob naob dem Terfaixren der vorllegenden 
Srflndung eln nit elner relatlv atarken Sftore bebandeltes ^ydro«- 
gel ansobllefiend sobneller salzfrel auswascben. 

Belsple^ 1 



Bs wlrd elne In der Flgor dargestellte Hiscbdase nit f olgenden 
Saten benutzt: Der Borobnesser der zyllndrlsoben, aus elnen 
Kunststoffschlaucb geblldeten Mlsohkanner betrttgt 14 nn, die 
Nlsobrauniange (einsoblefillob Haobnlsobstreoke) 350 nn. ITahe der 
stirnseltlg versoblossenen Elntrltteselte der Mlsobkanner let 
elne tangent lale Slnlaufbobrung von 4 nn Burohnesser fUr die 
Scbwef6l5a,ure angebracbt. Es scbllessen slcb vler weltere 
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BohTungen nit ebenfalls 4 xmn DurohmeBser und gleloher Binlauf- 
rlchtimg fUr daa Wasserglas an, woDei der Abstana der Bohrungen 
vonelnander, In Iflngsrlohtung der MiBChkaanBer gemesBBii, 30 ma 
teix&et, PUT die priDHre Mlaoli»one let deamaoh das Torliaitnifl 
von Mnge zu DurdhneBser etwa gleleb 10. IWr die slcb an- 
Bchlleflende Bekandare MlsoHzone liegt dieses Verhaitnis bel 15. 
AlB SprltBiBundBtttolc wird ein flaohgedrttoktes, leicht nieren- 
fBrnig ausgeWldetes RohrstUok ttHer das Austrlttsende des lunst- 
sto£fschlauo1ieB gesolioben. 

Beschlokt wird diese Misolivorrlchtung nit 325 33 gewiohts- 
proaentiger Scbwefelsaure von 20®C alt einen BetrlebBdruok von 
ca. 2 attt Bowle 1100 lA Waaserglas (hergestellt aus teobnl- 
solieiD Wasserglaa nit 27 Oew.^ SiOg nnd 8 ffew.^ tegO durcb Ter- 
dOnnung nit Vasaer) nit einen Mtergewiolit von 1,20 kg/l und 
einer Senperatur von ebenfalls 20^0 nit einen Bruck von eben- 
falla oa. 2 attt. In der nit den KimBtstoffscblauoli auBgeklei- 
deten Miechlcanmer wird durcb fort scbreit end e Neutralisation 
ein unbestandigea Hydrosol nit einen pH zwisoben 7 und 8 ge- 
bildet, das bis zur vollstandigen Hoinogenisierung nocb etwa 
0,1 Sekunden in der Haobnisohaone verbleibt, bevor es durch 
ein BttBennundstUok als fttoberfBrniger IlttBBigkeltBstralil in die 
AttHxpbfire geapritat wird. Der Strati aertellt alob wflHrend dea 
Plttgea durob die Luft In einzelne Tropfen, die Infolge der Ober- 
fiaobenapanntmg weltgebend in elne kugellge lorn Ubergeben und 
die noob wShrend Ibrea Flnges innerbalb oa. einer Sekunde «u 
Hydrogelkugeln erstarren. Die Kugeln baben eine glatte Ober- 
fiaobe, Bind glaaklar, entbalten etwa 17 Oew,^ SlOg imd baben 
folgende Xomverteilung: 

^8 nn 10 Oew.ji 

6 - 8 nn 45 Oew.jt 

4 - 6 nn 34 Gew.ji 

<4 OBD 11 Oew.9( 

Selbatveratandllcb kann die Komverteilung durcb Yerwendung 
anderer Bttsennundatttcke beliebig variiert werden. 
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Lie Hydrogelkttgem werden in elnem WaaoHtiinn aufgefangen, der 
natLeatt ToUatandig init Hydrogelkugeln aagefttllt let, imd In 
den die Kugeln aofort ohne Alterung mit oa. 50°C waxmen, 
ammoniakalisoli geetellteiD Waaeer in einen iontinixlerllcli rvr- 
laufenden Gegenstromprozefi aalzfrei gewaaolien warden. 

Die gewaachenen HydrogelJcugeln warden Del 200 Ma 300°C ge- 
trocknet nnd anachliefiend genahlen. Daa erhaltene pulverlBmiige 
weltporige Kieaelatturegel hat eine apeaHisohe Oberflftche von 
300 -bis 350 n^/g, eln BpeaifiacTieB PorenvolTimen von 0,8 Die 
1,0 on^/g und Icann de naoH Mahlfeinheit fto die veraoHiedenatan 
Anwendimgen elxigeaetat warden. 

BfliBPiel 2 

In der in Beiapiel 1 DeachrieDenen maelidllBe werden naoli den 
erfindnngageiaBen Terfahren ana 32 gewioMaproaentiger ScHwef el- 
a&ure trnd Waaaerglaa der Biohte 1,18 Sydrogelkageln nit 15 ^ 
SiOg eraengt, die in neutralen Waaaer von 20°0 aufgefangen war- 
den mid dort 5 Ma 10 Minuten aweoka Altenmg verbleiben. An." 
achlieflend wird daa kugelfOroige Hydrogel dnrcb Siebnng in eine 
Komfraktion awiaohen 6 tmd 8 nim aowie in tJber- nnd Unterkom 
getrennt. VShrend der titer- nnd tJnterkom gea£fi Beiapiel 1 an 
pulverfBrnigen, weitporigen Zieaelgel weiterverarbeitet wird, 
wird die Uutzkomfraktton eine Stunde lang alt 5 gewlohtapro- 
zentiger Sohwef elaanre von RaiiiBte»peratnp gesauert und an- 
soUlleBend nit aoHwaoh sohwelelaaurem Waaaer von pH 2 Dei Hanni- 
teoperatnr salzfrei gewaaoHen. Faeh einer 10- Die 12-8tandigen 
Trockmmg bei 100® bia 130®0 in einer Waaaerdanpfatiiioaphare und 
einer naobf olgenden Aktivierung bei 250°C erhait man ein Hartea 
au liber 90 Gew.ji ana unveraehrten, ganeen Kugeln beatehendea 
Xieaelgel nit folgenden Eigenacbaften: 

apezifiaobe Oberfiacbe 805 n /g 

apeaifiacbea Porenvolunen 0,42 on /g 

Sobttttgewicht 810 g/l 

OlOhverluat (bei 900°0) 6,0 ^ 

I8mung 9* ^ awiaoben 3 und 4 nm 
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Die Isothezme Glelol)€ewleli*Bt»la^«»« ^ 25^0 botrfigt l)el 
einer relatlTen Inftf eaolite Y Ton 

X J 20 si 40 60 ^ 80 56 

f : 13,9 J6 25,8 Sfi 34,6 ^ 38,1 ^. 
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Patentansprttohe 

1. Terfahren ssixr HersteUxmg Ton weitgehend kagelfOmlgexit Uesel- 
Btture exLtbaltenden Hydrogelen aus durcli XTsiBetsung alkall8clier» 
kleeelstturelialtlger RobBtoffe mlt sauren LSsungen erhaltenen 
EieselseLurebydrosolen durch 7ersprltzen doB EleaelBaurehydroBols 
in !PropfenforiD in eln gasf QmnlgeB MediiuD und Terfestlgung de^ 
tropfenfbnDlgen HydrosolB wHhrend des freien Fallea zu elnen 
IcugelfOriDlgeii Kleselaaurehydrogel, gegebenenfalls diuroh an- 
actlleSende Altenmg, unfl/oder BasenauBtausch und/oder WaBchen 
^des kugelfOriDigen KleBelsaiirehydrogels, dadiirch ^eicennpseichneti 
dafi iDan ewecks Blldung des KleBelaKoreliydroBoXB sun&chst dto bsito 
Xl58ting azD BtroiaaufwMrts gelegenen Ende elner kontlnulerllch 
durchBtrBisten MaohBone elnftihrt und den kieBelB&urelialtlgen 
Rolls toff in stroiDabwartlger Rlchtung verteilt der sauren LSsung 
BufOhrt* 



2. Terfahren nacb Anepruoli 1, daduroh gekenngelohnet^ dafi man 
die saure IiSsung und/oder den kleselaaurehaltigen Rohstoff 
tangential In die Hiachzone elnfOhrt. 

3. Verfaliren naoh Anaprttolien 1 und 2, daduroh jgekennzeictmet, daS 
nan bei tangentialer EinfOhrung der aauren L5Bung und des kie*- 
selsaurehaltigen Rohstoff es beide Konponente im aielchdrall zu- 
einander einfShrt* 



4* Verfaliren nach Anaprttchen 1 Ma 3, daduroh gekennzeloiinety dafi man 
das kugelfBrmige Kieaelatturetiydrogel 5 bis 120 Mlnuten lang in 
wttssriger IBaung hei Temperaturen von 15 bla 30°C altert, daa 
gealterte Hydrogel 30 bla 180 Mlnuten lang mlt elner aauren 
IiBaung behandelt und dann In an slcb bekannter Yeiae auawftsoht. 

5- Torrlchtung zur Durohftftxrung dea Terfahrens naob Anaprttchen 

1 Ma 3, gekennzeichnet duroh elne Torzugaireiae duroh eln zylin- 
driaohea Rohr gebildete Miechkammer mlt auf Ihrer Ifinge Teraetaten 
Blttlaufaffiiungen fUr die aaure iOaung und den kieeelaaurehaltigen 
Rohstoff I die an Ihrem atromaufwartlgen Ende atimaeitlg ver- 
BOhloaaen ist und deren Btromabwtetlgea Snde In elnem DUeen- 
mundBtttok 6ndet« 
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6. Toppichtung nach Anspruch 5, dadTiroh gekenngelotmet . dafl die 
Elttlaufeffnungen in die MisohlcaimBer tangential angeordnet aind. 

7. Vorricttung nach Anaprttclien 5 und 6, daduroh gekennzeiolinet, daS 
die MschkaiDiDer oit einen Eunstetoffsohlauoh ausgekleidet ist, 
der genau oit den EinlaiifBffnungen in die MLsolilEaimner flacbtende 
Durchtritte aufweist imd dex in stronalwartigep Riolitimg aus der 
HischkBiBner beransxagt, 1)evor ex in das SasenimindBtaok ttbergeht. 

8. Yorriclitung nacli inspxaelien 5 bia 7i gekennzeiolinet duroh 

tuD das aylindrische RoTax angeoardnete und duxoli einen Bund dieht 
voneinander abgetrexmte Ringraune, die nit je einep Zufttturunga- 
leitung fUr die saure Ittoung und den kieselaaurehaltlgen Roh- 
atoff -veraehen Bind. 

9. Torriehtung naoh Anapriichen 5 bia 8, daduroh fl^ekeimzeiohnet. 
dafi die EinlaofBffnung fUx den kieaelaaurebaltigen Roliatoff 
ei& in ISngaxiolLtung der HiaoUcanaer yerlaufenderi tangential 
einaUndender Sohlite ist* 



Badlaebe Anilin- & Soda-Tabrlk 




Zeiohn. 
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